
附2

GSYJ-T1601黄芩粉末的测定作业指导书
欢迎贵实验室参加《甘肃省药品检测实验室2016年度比对计划》。
为保证本计划的顺利实施，请参加计划的各实验室认真阅读该作业指导书。
本次比对试验的要求和相关信息如下：
1、样品
本次实验室比对计划为各参加实验室提供1瓶黄芩粉末（已过四号筛）的样品，规格：50g，塑料瓶装，为参加含量测定的实验室提供1瓶含量测定用黄芩苷对照品（50mg），为参加薄层色谱鉴别的实验室提供1瓶黄芩对照药材（5g）。参加实验室收到样品后，检查样品、对照品是否完好，同时将确认信息填写在《被测样品接收状态确认表》（附件一）中，并于当天以电子邮件方式回复（E-Mail：2894908525@qq.com），如收到的样品、对照品存在问题请及时与省院质保科联系更换事宜。
样品请遮光、密闭保存，样品打开后应尽快开展检测工作。（样品无需过筛）   
2、检测
本次实验室比对计划要求实验室按照日常检测程序进行样品的显微鉴别、薄层色谱鉴别、水分检查、总灰分检查、浸出物测定、含量测定。测试方法按照《中国药典》2015年版一部P301所列方法进行。
【显微鉴别】  选择适当的制片方法制片，置显微镜下观察，描述并绘制观察到的显微特征，有显微摄影装置或显微描绘器的实验室，应同时提供显微特征原始图。
《中国药典》2015年版一部对黄芩粉末的显微特征描述：本品粉末黄色。韧皮纤维单个散在或数个成束，梭形，长 60～250μm ，直径9～33μm ，壁厚，孔沟细。石细胞类圆形、类方形或长方形，壁较厚或甚厚。木栓细胞棕黄色 ，多角形。网纹导管多见，直 径 24～72μm 。木纤维多碎断，直径约12μm，有稀疏斜纹孔。淀粉粒甚多，单粒类球形，直径 2～10μm, 脐点明显，复粒由2～3分粒组成。
【薄层色谱鉴别】  取本品粉末 lg ，加乙酸乙酯-甲醇（3 : 1 )的混合溶液30ml ，加热回流30分钟，放冷，滤过，滤液蒸干，残渣加甲醇5ml 使溶解，取上清液作为供试品溶液。另取黄芩对照药材lg ，同法制成对照药材溶液。照薄层色谱法（通则0502)试验，吸取上述供试品溶液、对照药材溶液各2μl，分别点于同一聚酰胺薄膜上，以甲苯-乙酸乙酯-甲醇-甲酸（10 : 3 : 1 : 2)为展开剂，预饱和30分钟，展开，取出，晾干，置紫外光灯（ 365nm) 下检视。描述并绘制观察到的薄层色谱特征。应提供薄层色谱原始图（彩色打印）。
【水分检查】照《中国药典》2015年版四部水分测定法（通则0832 第二法）测定，计算结果保留两位小数位数。
    【总灰分检查】照《中国药典》2015年版四部灰分测定法（通则 2302) 测定，计算结果保留两位小数位数。
【浸出物测定】 照《中国药典》2015年版四部醇溶性浸出物测定法（通则 2201 )项下的热浸法测定，用稀乙醇作溶剂，进行测定。计算结果保留两位小数位数。
【含量测定】 照《中国药典》2015年版四部高效液相色谱法 (通则 0512) 测定。

色谱条件与系统适用性试验 以十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂；以甲醇-水-磷酸（47：53 ：0.2)为流动相；检测波长为280 nm。理论板数按黄芩苷峰计算应不低于2500。

对照品溶液的制备 取在60℃减压干燥4小时的黄芩苷对照品适量，精密称定，加甲醇制成每 lml含60μg的溶液，即得。

供试品溶液的制备 取本品约0.3g ，精密称定，加70%乙醇40ml, 加热回流3小时，放冷，滤过，滤液置100ml量瓶中，用少量70%乙醇分次洗涤容器和残渣，洗液滤人同一量瓶中，加70%乙醇至刻度，摇匀。精密量取1ml，置10ml量瓶中，加甲醇至刻度，摇匀，即得。

测定法 分别精密吸取对照品溶液与供试品溶液各1μl ，注人液相色谱仪，测定，即得。

本品按干燥品计算黄芩苷百分含量，计算结果保留两位小数位数。
3、结果反馈
3.1 检测结果的相关信息请填写在《GSYJ-T1601比对结果报告单》（附件二）中。
3.2 请各实验室于2016年7月31日前，将结果报告单传真到省院，同时将该报告单原件、原始记录（包括显微鉴别图、薄层色谱图、液相色谱图）复印件报至省院质保科（时间以当地邮戳为准），逾期提交的结果将不列入本次计划结果统计。
3.3 为帮助实验室分析查找原因，请各实验室认真做好原始记录，确保实验原始记录真实、及时、规范、有效，信息充分。
4、保密措施
为对实验室相关信息保密，本次计划为每个参加实验室提供一个代码，在实验室比对结果报告中，以实验室的代码表述。在实验室比对计划进行过程中，严禁参加实验室互相串通结果。
5、联系方式
参加本计划的实验室如有疑问，可与省院质保科联系。联系方式如下：
甘肃省药品检验研究院
地址：兰州市安宁区银安路7号
邮编：730070
电话：0931－7822936   传真：0931－7822936
联系人：张建林、赵端玮
E-Mail：2894908525@qq.com 
附件一

被测样品接收状态确认表
计划编号：GSYJ-T1601
	计划名称
	黄芩粉末的测定

	计划承担单位
	甘肃省药品检验研究院

	地址
	兰州市安宁区银安路7号
	邮编
	730070

	电话
	0931-7822936
	联系人
	张建林 张蓉

	传真
	0931-7822936
	样品发送日期
	2016年 6 月  日

	发送状态
	完好 □    不完好 □
	发送人
	

	以下内容由参加比对实验室填写

	接受实验室名称/代码
	

	联系地址及邮编
	

	联系电话/传真
	

	接收样品名称级编号
	

	联系人
	
	接收人
	

	接收时，被测样品状态是否良好： 是 □         否□

	接收日期
	

	如需要，请对接受状态详细说明：

                                                  签章

                                                  日期


附件二
GSYJ-T1601比对结果报告单
	项目编号
	GSYJ-T1601

	项目名称
	黄芩粉末的测定

	测试项目
	检定结果

	显微鉴别
	符合规定   □         不符合规定   □

	薄层色谱鉴别
	与对照一致 □         与对照不一致 □

	水分（%）
	

	总灰分（%）
	

	浸出物（%）
	样1          样2          平均

	含量测定（%）
	样1          样2          平均

	其它需要说明的情况

（如有）
	


备注：1 请在选项的方框内打勾
2 水分、总灰分、浸出物、含量测定的检测数据均保留两位小数位数
实验室负责人：                    日期：
2

